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^4) Module de filtration a fibres creuses et son procede de fabrication. 

fen Module de filtration comprenant un carter cylindrique 
etun ou plusieurs faisceaux de fibres creuses colles par 
empotage au carter a I'une de leurs extremites ou aux 
deux, caracterise en ce que la surface interne du carter (1) 
presente, au niveau des empotages (3), un rainurage (5 
ou des nervures et est revetue d'une couche de resine (6* 
plus souple que la resine d'empotage du ou des faisceaux 
(2), ayant une epaisseur superieure a celle d'une couche 
d'accrochage. 

II est egalement decrit le procede de fabrication d'un tel 
module. 
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L* invention concerns un module de filtration a fibres 
creuses et son pracede de fabrication. 

Elle concerne tout particulierement des modules de 
filtration du type camprenant un carter cylindrique 
cantenant un ou plusieurs faisceaux de fibres creuses 
colles par empotage au carter & I'une de leurs 
extremites ou aux deux. La fabrication d'un tei module 
est effectuee comme suit : 

- un ou plusieurs echeveaux de fibre sont introduits 
dans un carter cylindrique, de maniere & laisser 
depasser les deux extremites de 1'echeveau liars du 
carter; 

- un moule etanche est place & une premiere extremite 
du carter. Un piquage dans le carter ou dans le moule 
permet 1' injection du materiau d' empotage, generalement 
un melange de resine ou calle durcissable, IJne fois 
injectee la quantite necessaire de colle, on la laisse 
durcir, generalement par reticulation; 

- le moule est ensuite enleve de la premiere 
extremite et place si necessaire a la deuxieme extremite 
au l'an pracede & la meme operation de maulage; 

- on coupe 1' empotage qui depasse du carter aux 
niveaux souhaites, de fa^on a ouvrir les fibres creuses 
aux deux extremites du module ainsi const itue, en 
assurant une parfaite etanc&eite entre les fibres les 
unes par rapport aux autres, entre la plaque de tete ou 
1' empotage ainsi forme et I'interieur du carter. 

On assure ainsi une separation totale entre le 
compartiment permeat Cou filtrat) et le compart iment 
concentrat (liquide a filtrer) du module. L' empotage 
assure egalement une liaison par adhesion entre les 



2 



2699424 



diff ^rentes fibres d'une part ainsi qu'entre la masse 
fibre-resine d' empotage et l'int^rieur du carter de 
support, 

Larsque le durcissement au la reticulation du 
mat&riau d 1 empotage s'accompagne d'un d^gagement de 
chaleur (reaction exothermique) , il y a parfois un 
retrait visqueux de la masse de depart, Ce phenomene est 
du au passage de 1 ' 6tat liquide a 1 ' <§tat solide du 
mat£riau, Le rearrangement de structure se fait parfois 
avec un gradient de vitesse et les composes du centre de 
la masse r<§ticulent plus et plus rapidement que ceux se 
trauvant a la p6riph.erie. 

Ce phenomene de retrait est max trisable; en effet en 
aptimisant la quantite de colle ou de resine, sa 
composition (nature et pourcentage d' agent durcisseur) 
et les conditions operatoires d* empotage (temperature 
d' injection, temperature ambiante) , on peut limiter la 
reaction exothermique. L* amplitude du retrait est alors 
minime et les farces d' arrachement qui s'exercent sur la 
liaison carter/plaque d 1 empotage sont faibles par 
rapport aux farces d 1 adhesion. 

On sait done realiser des modules de ce type 
nanobstant une s&rie d 1 adaptat i ons dependant du volume & 
assembler, de sa g6om<§trie, des conditions operatoires 
de moulage mais aussi de la nature du melange d' empotage 
utilise : resines 6poxy> resines de polyurethane, du 
couple resine-durcisseur particulier, etc. 

La resistance de la plaque de tete ainsi abtenue 
depend de sa hauteur, de la nature de la resine 
d' empotage utilisee et en particulier des prapri6t£s 
mecaniques intrinseques de celle-ci ainsi que du taux de 
transformation ou de reticulation obtenu, les propri£t<§s 
de la resine changeant en effet en fonctian du taux de 
reticulation. 

En service, les modules de filtration travaillent 
sous pression, la pression etant appliquee tant pendant 
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les cycles de filtration que pendant les r^trolavages 
p^riodiques permettant de d£coller de la surface des 
fibres les matieres solides qui s'y sont d6pos£es. 

La plaque de t&te peut subir un vieillissement 
chimique et/ou m£canique, en raison des propri6t6s 
visco&lastiques du mat&riau final : fluage sous 
cantraintes mecaniques et thermiques (s^par^es au 
simultan6es) , vieillissement ciiimique, atc» Cependant, 
1' influence d* un tel vieillissement sur les propri6t£s 
mecaniques de 1 ' empotage reste faible car la hauteur 
d'empotage est g£n£ralement surdimensionn^e pour abtenir 
une bonne etancheite entre les fibres et pour augmenter 
la surface d 1 adhesion entre la plaque d'empotage et le 
carter, 

Les propri6t<§s mecaniques de 1' empotage sont done 
excel lentes et la pression necessaire pour provoquer la 
rupture de la plaque de tete est de 10 fais ou plus la 
pression d' utilisation des modules; pour une plaque 
d' empotage ayant un diametre nominal de 300 mm et une 
hauteur de 50 mm, la pression de rupture est d' environ 
39 bars alors que les pressions d' utilisation sont de 2 
& 4 bars. 

Par contre le mouillage de la surface interne du 
carter par le materiau d'empotage en d£but d' injection 
entraine la formation d' un joint de materiau d'empotage 
de faible &paisseur. A long terme, le vieillissement 
chimique et/ou mecanique que subit le joint peut 
provoquer une amorce de rupture avec le carter. En 
outre, une pollution de la surface interne du carter 
avant moulage peut accentuer ce ph6nom£ne de rupture en 
cr&ant d&s 1'origine une rupture adhesive, e'est-i-dire 
d£collement de la plaque intacte. 

En outre lors du f onctionnement sous pression du 
module, ce dernier se d^forme et il y a creation d' une 
ligne de fragility a 1 ■ arr&t de la plaque d'empotage & 
l'int^rieur du carter. 
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II y a done un risque de rupture de la liaison entre 
le carter et la plaque de t&te, ce qui entraine uxi 
d6faut d'^tanch^it^ des modules. 

Pour assurer un meilleur ancrage de la plaque de t&te 
5 Cempotage) dans le carter, on a songe a adjoindre A la 

liaison par adhesion un ancrage mecanique en pr&voyant & 
la surface interne du carter des rainures dans 
lesquelles s* introduit le mat^riau d'empotage en formant 
un bossage ou des nervures qui p£netrent dans le 
mat^riau d'empotage. 

On constate alors que la rupture de la plaque de t&te 
ne se produit qu'avec application de forces plus £lev6es 
qu'en 1 1 absence de rainures et que ies ruptures sant 
essentiel lenient du type cohesif, e'est-a-dire avec 
15 fragmentation de la plaque , On a done obtenu une 
meilleure tenue mecanique de la plaque de t£te mais 
subsiste tou j ours le risque d 1 une rupture adhesive, 
laissant subsister les risques de fuites par d^faut 
d* 6tanch<§ite, Cette rupture adhesive peut etre due & un 
20 vieillissement chimique de la liaison adhesive ou & une 
pollution accidentelle de la surface du carter avant la 
coulee du mat£riau d'empotage, 

L' invention resoud done le prabldme en fournissant un 
prac£d6 de fabrication d'un module de filtration & 
25 fibres creuses du type d£crit precedemment , proced£ dans 
lequel on prevoit un rainurage ou des nervures a la 
surface interne du carter, au niveau des plaques 
d'empotage, on applique au niveau des plaques d'empotage 
une couche de r&sine durcissable qui, une fois durcie, 
30 est plus souple que le materiau d'empotage durci, avec 
une epaisseur finale superieure a celle d'une couche 
d' accrachage, et on precede ensuite aux empotages de la 
maniere habituelle. 

II est &galement fourni le module de filtration 
35 obtenu par ce proc6d&. 
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II est bien entendu connu d'utiliser des couches 
d'accrochage pour ameiiorer l 1 adhesion entre deux 
Elements, mais ces couches d 1 accrochage sont 
generalement de faible epaisseur, Au cantraire, selon la 
presente invention, la couche de resine a une Epaisseur 
relativement importante, de 1 1 ardre de 50 a 200 ptm, et 
elle est & l'etat durci plus souple que le materiau 
d'empotage durci, Ainsi, s' il se produit une rupture 
adhesive entre la surface interne du carter et la couche 
de resine souple au entre la couche de resine souple et 
le materiau d'empotage, cette couche de resine souple 
forme un joint entre la rainure et le bossage 
correspandant de la resine d'empotage Cau entre la 
nervure et le creux correspandant de la resine 
d'empotage) lorsque la plaque d'empotage se deplace par 
rapport & la rainure (au la nervure), 

D'autres caracteristiques et avantages de la presents 
invention apparaitront & la lecture de la description 
detailiee qui suit, faite en reference aux figures 
annexees dans lesquelles: 

la figure 1 illustre la formation d' un joint lors de 
la realisation de 1 1 empotage dans le carter, 

la figure 2 represente en vue agrandie la deformation 
de 1' ensemble plaque d' empot age-carter , 

la figure 3 represente un mode de realisation selon 
la presente invention, 

la figure 4 represente un autre mode de rainurage 
selon la pr&sente invention, et 

la figure 5 represente 1 * utilisation de nervures, 

La figure 1 represente de fa9on schematique 1'une des 
extremites d'un module de filtration & fibres creuses, 
Un carter 1 contient un faisceau de fibres 2, maintenu 
dans le carter par une plaque de tete 3 obtenue par 
coulee d* une resine d'empotage, Le faisceau de fibres 
creuses 2 peut bien entendu etre un faisceau unique ou 
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un ensemble de plusieurs faisceaux ^l^mentaires, comme 
cela est decrit dans EP-A-0 335 760* 

Lars de 1' injection de la quantite necessaire de 
mat&riau d'empotage, il se forme par mauillabilit6 un 
Joint 4 peu £pais entre la plaque de tSte 3 et le carter 
1. Ce joint 4 constitue done une zone de fragility en 
particulier lors de la deformation du carter tel que 
repr^sente schematiquement et de fa<pan amplifiee sur la 
figure 2, lorsque le module de filtration fonctionne 
sous pression. La zone 4a constitue alors une amorce de 
rupture m&me si par ailleurs la plaque de tdte 3 possede 
d l excellentes propri£t£s mecaniques. Ceci est du a la 
faible resistance au pelage que possede nt les r£sines 
act uel lenient sur le marche* 

Des essais ont et<§ r6alis6s en utilisant des plaques 
de t<§te au d 1 empatage realisees avec des jeux de 
rainures & la surface interne du carter, Dans un carter 
de diametre nominal 300 mm dont la paroi a une epaisseur 
de 5 mm, on pratique trois rainures 5a, 5b, 5c de 
section rectangulaire, d' une longueur de 4 mm et d'une 
prafondeur de 1,5 mm, espac£es de 7 mm <cf, figure 4> . 
Le carter est en resine d 1 ester vinylique et le mat^riau 
d'empotage est une resine epoxy bi au multicomposants 
classique* 

On realise des plaques de t£te de deux hauteurs 
diff^rentes, soit 30 mm et 50 mm* Une fois le 
durcissement de la resine d'empotage termini, an cherche 
a d^coller la plaque de t&te du module sous presse. Pour 
ce faire, on depose une plaque d'acier sur la plaque de 
t&te et on applique une force <exprimee en tonnes). 
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TABLEAU 1 

Bssais de decol lenient entre carter et plaque de tete. 
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Essai 
n* 


Hauteur de 
plaque <mm> 


Force appLiquee 
tonnes 


Type de 
rupture 


Rainures 


1 


50* 


32 


cohesive 


nan 


2 


50* 


37 


cohesive 


aui 


3 


50** 


26 


adhesive 


nan 


4 


50** 


29 


adhesive 
+ 

cohesive 


aui 


5 


50* 


14 


adhesive 


nan 


6 


50* 


19 


adhesive 


aui 



cohesive 



* Kelange d 1 empotage effectue manuellement 
** Melange d 1 empotage effectue mecaniquement . 

Dans tous les cas la surface du carter carrespondant 
a 1' emplacement de la plaque d 1 empotage a ete degraissee 
15 a I'ethanal, depoussisree et sech.ee. 

On observe qu'en presence de rainures, les ruptures 
sant cohesives <f ragmentation de la plaque) et que me me 
si la liaison plaque-carter est rompue localement par 
rupture adhesive, il est necessaire d'appliquer des 
20 forces plus elevees pour obtenir la rupture cohesive. 

Le risque de rupture adhesive par vieillissement 
chimique ou du fait d'une pollution prealable de la 
surface interne du carter n' est toutef ois pas exclu et 
si subsiste alors I'ancrage mecanique de la plaque dans 
25 l^s rainures, on se trouve confronte a des problemes 
d'etancheite a plus ou mains long terme, 

Pour eviter cet inconvenient, on forme sur une zone 
carrespondant substantiel lenient a la 2rane d 1 empotage une 
couche de resine ayant a I'etat durci une plus grande 
30 souplesse que la resine d* empotage durcie et avec une 
epaisseur finale superieure a celle d'une couche 
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d' accrockage classique, II existe done ainsi entre la 
plaque d 1 empatage et le carter une couclie de resine 
souple qui » si elle vient a se dEcoller soit de la face 
interne du carter soit de la plaque d' empatage, 
5 constitue un joint qui lars d 1 6ventuels d^placements de 

la plaque par rapport au carter est coinc&e dans les 
2rones de contact entre les rainures et les bassages de 
la plaque, en assurant ainsi une etanch.6it<§, 
Exemple I 

10 Realisation d 1 une couche de resine, 

Sur un carter en resine d' ester vinylique ayant un 
diam^tre nominal de 300 mm, on praedde a un rainurage 
Cannae d£crit precedemment . Apr&s grattage & la toile 
emeri de la surface devant recevoir la cauche de resine 

15 <par exemple de 1 1 ordre de 5 cm), pour obtenir une 
surface rugueuse, et Elimination des poussi&res formees 
par insufflation d'air comprime, on nettoie la surface 
avec un tissu imbibe d 1 ethanol et on la fait secher. On 
applique ensuite une cauciie de resine de polyur<§thane a 

20 I'aide d'un pinceau large. On effectue plusieurs 
passages pour faire penetrer la resine dans toutes les 
surfaces accessibles et obtenir l'Epaisseur voulue. La 
resine de palyurethane peut §tre remplac^e par une 
resine 6poxy plus souple que la resine utilis^e pour 

25 cauler la plaque de t&te« Une resine ayant une duret<§ 
Siiore D egale au inferieure a 70 canvient 
particulierement . 

Apr&s application de la couciie de palyurethane ou de 
resine epoxy, an ferine le module de maniere a ce qu'il 

30 salt parfaitement etanche et a l'abri d 1 une eventuelle 
pollution. On laisse se faire la reticulation de la 
cauche & la temperature ambiante* En general, trois & 
quatre jours sont n^cessaires avant que I'on ne proc^de 
& 1 * empotage d'un faisceau dans le carter. 

35 On realise l 1 empatage en utilisant la resine epoxy 

d6crite dans le tableau 1 ci-dessus, en coulant la 
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plaque avec un debit de 100 g/mn pendant 51 ran. La 
quantity totale de r&sine injectee est de 5100 g et la 
hauteur tatale d'empotage est de 47 mm. 

La duree de gelification du produit est d' environ 
36 1l et 2 jours suffisent pour assurer une bonne 
reticulation, 

Exemple II 

Simulation de vieillissement 

On prepare un module de filtration en utilisant le 
mode operatoire de 1 • exemple precedent, mais en faisant 
intervenir entre la realisation de la couche de resine 
molle et la realisation des plaques de t&te, une etape 
de pollution par application d l une huile silicone de 
maniere & mouiller 16gerement la surface interne du 
carter, Dans de telles conditions, on ne peut pas 
considerer qu'il y a adkesian entre la couche de resine 
molle et la plaque de resine epoxy. 

Cependant, des essais realises apr£s avoir laisse les 
plaques de tete durcir pendant une semaine, montrent que 
le systeme reste etanche jusqu'& 6 bars de pression 
interne Cvaleur nettement superieure h celle utilis^e 
narmalement en service) , 

Une autre forme de rainures peut etre utilis£e et est 
representee sur la figure 3. II s'agit en fait d l un 
simple evidement 5 de forme arrondie dant la couche de 
resine molle 6 Spouse la forme. 

La surface interne du carter peut aussi comporter des 
nervures 7, venues de moulage ou rapportees, 

Le nombre et la forme des rainures ou nervures sont 
indif f 6rents. 

De preference encore la dimension de la couche 6 
selon I'axe longitudinal du carter est superieure & la 
dimension correspondante de la plaque de tete 3, en 
evitant ainsi de faire coincider la limite de la couche 
6 avec la zone de faiblesse 4a constituee par le joint 4 
entre la plaque de tete et le carter, la plus grande 
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souplesse de la cauche 6 diminuant la fragility de la 
liaison en cat endroit critique. 

On voit done que s' il advenait par vieillissement une 
rupture adhesive entre la plaque et le carter, la cauche 
6 canstituerait un joint souple qui se trauve coined 
entre l'<§videment 5 du carter et le bossage 3a 
correspondant de la plaque de t§te, assurant ainsi 
1* 6tanch6it&. Pour aboutir a une rupture de la liaison 
entre la plaque de t&te et le carter, il faut alors 
atteindre la rupture collusive de la plaque or celle-ci 
n^cessite des pressions nettement plus &lev6es. 

La presence de la couche 6 a 1 1 a vantage 
supplementaire que l*on peut r6aliser le module dans des 
conditions de propret£ raoins contraignantes 

qu 1 auparavant, ou il fallait r&aliser les empotages dans 
des conditions de proprete rigoureuses pour £viter des 
ruptures adh&sives, L'exeiaple II precedent montre que 
I'on obtient de bons r^sultats m&me en cas d'une 
pollution accidentelle importante* 

La nature de la coucke 6 est variable. On peut par 
exemple utiliser des <§lastomeres connus pour leur grande 
souplesse, comme les colles & base de polyur6th.ane qui 
adherent bien sur des r6sines d' esters vinyliques et sur 
des r£sines £paxy. Pour des raisans pratiques, les 
carters utilises a I'heure actuelle sont essentiellement 
en rdsine d' esters vinyliques qui sont accept^s dans le 
domaine alimentaire (application au traitement de 
1 1 eau ) • 

On peut 6 gale me nt utiliser comma mat6riau pour la 
couche 6 des r6sines epoxy reticulees a 1 1 aide de 
durcisseurs aliphatiques. De telles r&sines donnent 
apr^s reticulation des resines plus souples que eel les 
abtenues avec des durcisseurs cycliques. 

Des mat6riaux de nu§me nature que la r6sine utilis&e 
pour I'empotage peuvent <§galement §tre utilises, par 
exemple une resine &poxy ayant une ckaine 
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macroEiQleculaire plus langue qui sera plus souple apr&s 
reticulation. 

On peut meme k la rigueur utiliser le m&me melange 
que pour la plaque d'empotage. En effet, le fait d* avoir 
r£ticul<§ une faible quantity de r^sine donne au produit 
final un degr£ de reticulation plus faible. La couciie 
est done moins r£ticul£e et a une plus grande sauplesse 
et en autre conserve un grand nombre de sites r6ceptifs 
libres et sert de tr£s bon promoteur d* adhesion entre la 
plaque d'empatage et le carter, 

II est entendu que d'autres formes de rainures 
peuvent &tre utilisees et que d'autres couples de 
mat&riaux pour la couciie 6 et pour la plaque d'empotage 
3 peuvent £tre utilises, pour autant que la couciie 6 
soit plus souple que la resine de la plaque d'empotage. 
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REVENDICAT I GISTS 



1,— Module de filtration comprenant un carter 
cylindrique et un ou plusieurs faisceaux de fibres 
creuses colics par empotage au carter & une de leurs 
extr£mit£s ou aux deux, caract^rise en ce que la surface 
5 interne du carter <1> pr£sente, au niveau du ou des 

empotages (3>, un rainurage <5> ou des nervures C7> et 
est rev&tue d'une couche de r^sine C6) plus souple que 
la r<§sine d 1 empotage du ou des faisceaux <2> , ayant une 
epaisseur sup6rieure a celle d 1 une couche d' accrochage, 
10 2.- Module de filtration selon la revendicat ion 1, 

caract«§ris£ en ce que la dimension de la couche de 
r£sine selon 1 1 axe longitudinal du carter est sup£rieure 
& la dimension correspondante de 1* empotage. 

3,- Procede de fabrication d'un module de filtration 
15 & fibres creuses selon l'une ou 1' autre des 
revendicat ions 1 et 2, caract£ris<§ en ce qu'on prevoit 
un rainurage ou des nervures & la surface interne du 
carter, au niveau de la ou des plaques d 1 empotage, on 
applique au niveau des plaques d* empotage une couche de 
20 r£sine durcissable qui, une fois durcie, est plus souple 
que le mat£riau d* empotage durci, avec une 6paisseur 
finale sup6rieure & celle d'une couche d'accrochage et 
on procede ensuite aux empatages de la mani&re 
habituelle. 
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